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催化极谱法测定水中痕量硒

陶大钧 潘新慰 周祖涤 胡自强 周 良
�无锡市环境保护监测研究所�

本文推荐的硒的催化极谱分析法
,

最低检出限

可达 �
�

�� � 微克 � � 毫升
,

硒的催化极谱分析方法具有速度快
、

灵敏度高
、

干扰少的优点
,

是分析痕量硒的较好的方法
�

栖的

催化体系中以过碘酸钾对硒代硫酸钠 ��
� � � � � �

�

�的

动力反应体系最灵敏
�

文献
‘’一 � �

报道了矿石中微量

硒的测定
,

最低检出限为 。
�

�� 微克 �� � 毫升
,

并指

出 � “ � �
�

� 毫克
, � � � �

�

� 微克对硒的测定无影响
�

本文在前人基础上作了一些改进
,
测定硒的体系为

�
�
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�

� � � � �
,
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� � � � �� 、一

� � � � � � 动物胶
一 �� �

� �
��

� 一�
�

�� � �� 了
�

取 � � 毫升

水样
,

可检测 �
�

� � � �
�

仪器和试 剂 �� ��一 � � 示波极谱仪 �� � �� �

�
� ��� 厂�

�

� � � � 动物胶溶液 �现 配� �� � � � � 高氯

酸和 � �� 硝酸 �的 氨缓冲溶液 初 毫升氨水
,

��

克氯化按和 � 克 五� � �
,

用水稀至 �� � 毫升 �劝

飞� 过碘酸钾水溶液 �当天配 � �� � 混合底液 �

价氨缓冲溶液中加人 � 份 �� 过碘酸钾溶液 �用时

很合� �� � 硒标准溶液 � 毫升中 �的 微克硒
,

使

用时稀至 。
�

山 微克 �毫升〔用 �� 俏酸稀释�
�

�
�

�� 产� � � � � �� �

产‘从�据留

电流倍率�
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电压 � � �
刁
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图 � 硒的催化电流
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动物胶
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�� 门了

体系产生吸附波

�
�

在上述体系中增加 � 工�
�

后产生的平行动力波

一
、

硒催化电流的形成和灵敏度

在强酸性溶液中加入亚硫酸钠时
,

亚硒酸被二

氧化硫还原成硒 � ��
,

再与过量的亚硫酸钠反应生

成硒代硫酸盐
,

能在滴汞电极表面吸附
,

该吸附物质

在 �日 �� 的氨性底液中峰值电位为 一 �
�

�� 伏特
�

� � � �  了� �
� 茱不之 � 。“ � �〔�丁

若加人过碘酸钾作催化剂时
,

在旅求电极上生

成灵敬度很高的催化电流
�

二
、

硒催化电流与底液的关系

�
�

高氯酸 鼠对硒俗化电流的影响 在加入 ��

� 高氯酸 �
�

� 一。
�

� 毫升条件下冒烟
,

硒的催化电流

签本一致
,

故选用 � � � 高氯酸 �
�

� 毫升
�

�
�

过碘酸钾量对栖动力吧流的影 响 硒 的 催

化电流随过碘酸钾量的增加而增高
,

为了控制硒的

催化电流的灵敏度
,

用控制加人过碘酸钾的量来达

到
,

新鲜月制的过碘酸钾和放置 �� 小时后的过碘酸

钾所表现的催化效率相差 一倍
�

�
�

‘
硫酸钠量对硒还原的影响 足够 量 的 亚

硫酸钠还原硒后
,

再加人更多的量不影响硒的催化

电流
�

丘 里选用 �� � 亚硫酸钠 � 毫升
�

在浓过氯

酸中
,

亚流酸钠和亚硒骏的反应是瞬时完成的
,

可以

不必考虑放置时间
�

�
�

痕量动物胶对硒催化电流的影 响 动 物 胶

量由 。一。
�

� � � � � 时催化电流基本不变
,

为 了垂现

性权好
,

选用 �
�

。。�� � 功物胶量
�

�
�

底液浓度和硒催化电流的关系 底液 浓度

增加时硒 �奋化电流升离
,

本 文 选 用 �
�

�� � �
� � � �

�入� 扫
娜� � �

�

�� 五� � �
�

�
�

溶液放置时 �、劝对硒能化电流的 影 峋 在配

制后 � 小 时内测定时
,

硒的催化电流基本稳定
,

放置
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时间长
,

催化电流下降
�

�
�

高氯酸冒烟时间与硒挥发性关 系 从 刚 冒

烟至冒烟 �� 秒钟后所测硒的催化 电 流是 一致的
�

为了便于掌握
,

可在刚冒烟后就取下
�

�� 硒催化电流测定范围 硒 �
�

� �� 一�
�

�� 湘�

�� 毫升范围内可以进行硒的定量测定
�

高氯酸 �
�

, 毫升
, � �� 硝酸 � 毫升

,

在电热板上蒸发

至刚冒白烟
,

冷却
�

加入 �� � 亚硫酸钠 � 毫升
、

混

合底液 �� 毫升
,

摇匀
�

在二小时内于 一 �
�

�一�
�

� �

间极谱测定硒的催化电流
�

表 � 水样分析结果
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、

硒催化电流的性质

随表面活性物质量的增加而 电流降低
,

并随汞

柱高度增加而电流成直线增加
�

从�� ℃增加至 �� ℃
,

电流逐渐下降
,

但如温度继续上升
,

则电流又逐渐上

升
,

高于 �� ℃ 时
,

催化电流消失
�

故硒的催化电流

是以吸附电流为基础
,

以动力电流为主的平行动力

电流
�

水 样 号
加人硒

�� � � �

水样中硒
�� � � �

回收硒

�� � ��

回收率
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四
、

千扰情况

� �阳� � � , 、� � � , � �
�

� �拜� � � �
,

对硒的催化电流

有干扰
,

会降低电流
�

存在 � � �拜� � ��
’ 、
�
。� , 、 � � �

’ 、

� � � , , � � � �
� � ’、

� � �
, 、 � � 万

, , �� � � � �一 , � �沁� � �
’、

� � � , 、 �� �
� 、 � � � ‘ , , �拜� � � � , , �湘� �

� 、 � � � �

和

。
�

�� 陀� � 和 时不干扰硒的测定
�

六
、

结论

本法能测出地面水中痕量的硒
,

方法快速
、

灵

敏
、

准确
,

干扰元素极少
,

操作容易掌握
�

五
、

水样分析
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取水样 10 毫升
,

于 25 毫升磁柑祸中
.
加人 1:l

氢化物分离
、

砷铂酸一罗丹明 B 光度法测定痕量砷

叶英植 刘少陵
(郑州大学化学系)

我们在研究了砷相酸和罗丹明 B 在水中生成离

子缔合物的条件及其组成
,

提出直接在水相中用砷

铂酸
一
罗丹明 B 光度法侧定痕量砷的方法

.
灵敏度

比 SD D C 法约高十倍
,

操作简便
.

实 验 部 分

一
、

试剂和仪器

砷标准溶液 : 五价砷标准溶液 (1
.
0 微克/毫

升)用砷酸氢二钠配制; 三价砷标准溶液 (0
.
10 微

克/毫升)用三氧化二砷配制
.

相酸钱溶液: 分析纯相酸钱依文献 【l] 所述方

法提纯
,

溶于 。
.
IN H 声q 中配成 1% 溶液

.

罗丹明 B 溶液: 0
.020 克罗丹明 B 溶于 100 毫

升 o
.
ZN H ZSO ;溶液中

.

硼氢化钾溶液: 8克 K BH ; 溶于 100 毫升 l%

N a0 H ,
滤去不溶物

,

贮于塑料瓶中
.
使用时用水稀

释成 2% 溶液
.

吸收液: 24 毫升 IN H 声鸟 加 1% 相酸按 10

毫升及 3% K M
no ;1毫升

,

加水至 70 毫升
.
临用前

配制
.

氢化物发生和吸收装置: 见文献 〔2〕
.

72 1型分光光度计
.

二
、

显色条件的确定

实验表明
,
砷含量较低时

,

砷铂酸和罗丹明 B在


